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(57) Abstract: The luminescent' powder (1) comprises luminescent particles (2) having an average luminescent particle size (3) 
selected'firom arrange starting. rxom'jO.l ?m, inclusive, to 5.0 ?m, inclusive; and is-characterized in that the* luminescent particles 
comprise>primary particlesr(4) havingfan average primary particle size (5) selected from a range starting from 0.1 ?m, inclusive; to 
1.0 ?m, inclusive: The primary particles* which consist-oft for example; an'yttrium^urmnum garnet (YiAl5Q 12 ) doped wiui ceriumi 
are agglomerated'to form4he luminescent^parricles. The-method for producing'tfie luminescentpower comprises*th'e following steps: 
a) providing at least one precursoroftmeprimary particles; b) preparing*the primary particles from the precursorof the primary, par- 
ticles, and; c) forming the4uminescent particles-of me lununescent ppwder^from^the primary particles: The T^cursor fort-Y^AlsOu 
is, for example,- a^powder- mixture consisting, of hydroxides. In order to prepare the precursor, the hydroxides*are precipitated out 
of a sulfuric acid metalrontairung> solution' by adding a» basic ammonia solution drop-by-drop. Hie precipitate is dried and subset 
quently calcined thereby fonrung^primary particles and simultaneously to form the lumihescentvparticles of-lhe 

1 uminescent powder. 

[Fortsetzung auf; der n&chsten Seite] 
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vor Ablaufderjur Anderungen der Anspruehe geltenden 
Frist; Veroffentlichung wird wiederholt, falls Anderungen 
eintreffen 



Zur ErUarung der Zweibuchstaben-Codes und der anderen Ab- 
kurzungen wird auf die Erklarungen ("Guidance Notes on Co 
des and Abbreviations") am AnfangjederregularenAusgabeder 
PCT-Gazette verwiesen. 



Uuchtstoflpartikel Primarparolke] rine7a* ** dadUrch S ete ^hnet, dass die 
vers weistfolgende Schritteauf: a) Beroitstellen n^destensXS^^ 

Vorstufe der Primarpartikel und c) BUden der LeuchtstoffpaXl deTwt^TT^ ' ? ^ agen d " ^^^el ^ "er 
Y^istWspielsw^^ 

schwefelsauren metallhaMgen Losuns durch eine tmnfeL»;„T u Bei ^ Itstell f n der Vorstu fe werden die Hydroxide aus einer 
WW ge«rock„e, und ^^^^^SS^^^^Ti "TT^^ ^ NiederschJag 
Leuchstofipulvers verklumpem. PnmarparUkel Mden und glerohzeitig zu den Leuchutofl^artikeln des 
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Titel: 

Leuchtstoffpulver, Verfahren zum Herstellen des 
Leuchtstoffpulvers und Leuchtstoffkorper mit dem 
5 Leuchtstoffpulver 

Technisches Gebiet 

Die Erfindung betrifft ein Leuchtstoffpulver, das 
10 Leuchtstoffpartikel mit einer aus dem Bereich von 
• einschliefclich 0,1 pin bis einschliefilich 5,0 \m ausgewahlten 
mittleren Leuchtstof fpartikelgroiie aufweist. Daneben wird ein 
Verfahren zum Herstellen des Leuchtstof fpulvers und ein 
Leuchtstoffkorper mit dem Leuchtstoffpulver angegeben. 

15 

Stand der Technik 

Ein derartiges Leuchtstoffpulver und ein Verfahren zu dessen 
Herstellung ist aus I. Matsubara et al., Materials Research 

20 Bulletin 35 (2000), S. 217-224 bekannt. Die 
Leuchtstoffpartikel weisen eine mittlere 

Leuchtstof fpartikelgr6fie von mindestens 1 pm auf. Die 
Leuchtstoffpartikel bestehen aus einem mit Chrom dotierten 
Yttrium-Aluminium-Granat (Y3AI5O12) . Chrom ist beispielsweise 

25 zu 0,5 mol % enthalten. Chrom stellt dabei eine optisch 
akti've Komponente des Granats dar.. Chrom absorbiert 
Anregungslicht und emittiert nach Anregung Emissionslicht 
(Lumineszenz) . Das. im Granat enthaltene Chrom kann auch mit 
Hilfe von Elektronen zur Lumineszenz angaregt werden. So wird 

30 das bekannte Leuchtstoffpulver beispielsweise in einem 
Leuchtschirm (Leuchtstoffkorper) einer Kathodenstrahlrohre 
eingesetzt. 

Das Herstellen des bekannten Leuchtstof fs erfolgt mit Hilfe 
35. einer sogeriannten. heterogenen FSliung. Dazu warden 
Aluminiumsulfat (Al 2 (S0 4 ) 3 ) und Harnstoff in destilliertem 
Wasser gel5st. Die Ldsung wird bei, einer Temperatur von 80- 
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90 °C far eine Dauer von zwei Stunden kontinuierlich geriihrt. 
Dabei bildet sich ein Niederschlag von Aluminiumhydroxid 
(Al(OH) 3 ). Der erhaltene Niederschlag wird mit destilliertem 
Wasser und .Isopropanol gewaschen und bei einer Temperatur von 
5 120 °C einen Tag lang getrocknet. Das Aluminiumhydroxid wird 
in destilliertem Wasser suspendiert. Urn eine 
Agglomeratbildung des Aluminiumhydroxidpulvers zu vermeiden, 
wird kraftig geriihrt und Harnstoff zugegeben. 
Stochiometrische Mengen von Yttriumsulf at (Y 2 (S0 4 ) 3 ) und 

10 Chromsulfat (Cr 2 {S0 4 ) 3 ) werden ebenfalls in destilliertem 
Wasser gelost. Danach werden die Suspensionen und die Losung 
miteinander vermischt und fur eine Stunde auf 80-90 °C 
erhitzt. Der dabei erhaltene Niederschlag wird mit 
destilliertem Wasser und Isopropanol gewaschen, zentrif ugiert 

15 und bei 120 °C uber Nacht getrocknet. Abschlieiiend wird das 
erhaltene Pulver bei 900°C - 1700°C in Gegenwart von Luft 
zwei Stunden lang kalziniert. Es wird ein mit Chrom dotiertes 
Yttrium-Aluminium-Granat erhalten, das eine relativ hohe 
Lumineszenzef f izienz aufweist. 

20 

Da das mit diesem Verfahren hergestellte Leuchtstof fpulver 
aus Leuchtstof fpartikeln besteht, die jeweils eine Schicht 
aufweisen, die einige Zehntel pm dick ist und die nicht zur 
Lumineszenz beitragt (tote Schicht), miissen die 

25 Leuchtstof fpartikel fur die hohe Lumineszenzef f izienz eine 
mittlere Leuchtstof fpartikelgroGe von mindestens 1 |im 
aufweisen. Ein typischer Durchmesser der Leuchtstof fpartikel 
betrSgt im Durchschnitt 1 jam. Dies bedeutet aber, dass 
Herstellungsparameter des Verfahrens sehr genau eingestellt 

30 werden mussen, damit das resultierende Leuchtstof fpulver die 
hohe Lumineszenzef f izienz aufweist. 

Weitere Verfahren zur Herstellung derartiger 

Leuchtstoffpulver sind in EP-A 353 926, DE-A 27 39 437, DE-A 
35 29 37 428, US-A 4 180 477 und US-A 4 350 559 beschrieben. 
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Of fenbarung der Erf inching 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es daher, ein 
Leuchtstof fpulver mit einer hohen Lumineszenzef f izienz und 
5 ein einfaches und effizientes Verfahren dessen Herstellung 
anzugeben. Eine weitere Aufgabe ist es insbesondere, eine 
hocheff iziente LED, die Leuchtstof fpulver zur Konversion der 
PrimSrstrahlung ntttzt, bereitzustellen. 

10 Zur Losung der einen Aufgabe wird ein Leuchtstof fpulver 
angegeben, das Leuchtstof fpartikel mit einer aus dem Bereich 
von einschliefllich 0,1 jam bis einschliefilich 5,0 \im 
ausgewahlten mittleren Leuchtstof fpartikelgrofte aufweist. Das 
Leuchtstof fpulver ist dadurch gekennzeichnet, dass die 

15 Leuchtstof fpartikel Primarpartikel mit einer aus dem Bereich 
von einschliefilich 0,1 pm bis einschliefilich 1,5 pm 
ausgewahlten mittleren Primarpartikelgro&e auf weisen . 
Insbesondere ist bei der mittleren Leuchtstof fpartikelgrofte 
ein bevorzugter Wert fur die Untergrenze 0,2 pm, besonders 

20 bevorzugt 0,5 pm. Ein bevorzugter Wert fur die Obergrenze ist 
1, 0 pm, 

Zur Losung der* anderen Aufgabe wird ein Verfahren zum 
Herstellen eines Leuchtstof fpulvers angegeben, das folgende 
25 Schritte aufweist: 

a) Bereitstellen mindestens. einer Vorstufe der 
Primarpartikel, 

b) Erzeugen' der Primarpartikel- aus der Vorstufe der 
Primarpartikel und 

30 c) Bilden der Leuchtstof fpartikel des Leuchtstof fpulvers aus* 
den PrimSrpartikeln. 

Dariiber hinaus wird ein Leuchtstof f korper angegeben, der ein 
derartiges Leuchtstof fpulver; zum Umwandeln eines 
35 Anregungslichts in- ein Emissionslicht aufweist- " Das 
Emissionslicht, das. als Lumines^zenz. bezeichnet wird,. kann 
sowohl Fluoreszenz als. auch Phosphoreszenz umfassen. Der 
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Leuchtstoffkorper kann dabei nur aus dem Leuchtstof fpulver 
bestehen. Denkbar ist auch, dass sich das Leuchtstof fpulver 
in einer far das Anregungs- und Emissionslicht transparenten 
Matrix des. Leuchtstof fkorpers befindet. Ebenso kann das 
Leuchtstoffpulver als Schicht auf dem Leuchtstof fkSrper 
aufgetragen sein. Der Leuchtstoffkorper ist beispielweise ein 
LED (Light Emitting Diode) -Konverter oder ein eingangs 
erwahnter Leuchtschirm einer Kathodenstrahlrohre. 

Es hat sich gezeigt, dass eiri Leuchtstoffpulver mit einer 
sehr hohen Lumineszenzef fizienz erhalten wird, wenn die 
Leuchtstoffpartikel aus kleinen, zur Lumineszenz beitragenden 
Primarpartikeln gebildet sind. Die Primarpartikel sind in 
einer Ausftthrungsform separiert, in einer anderen 
Ausfiihrungsform im Sinne eines Aggregats fest miteinander 
verbunden (SekundMrpartikel) . Beide Formen konnen u.U. 
Agglomerate bilden. Im Gegensatz zum bekannten Stand der 
Technik tritt bei sorgfaltiger Wahl der 

Primarpartikeldurchmesser nicht das Problem auf, dass die 
Leuchtstoffpartikel eine mehr oder weniger dicke tote Schicht 
aufweisen, die nicht zur Lumineszenzef fizienz beitragt. Auch 
die einzelnen Primarpartikel weisen nahezu keine tote Schicht 
auf. 



Die Leuchtstoffpartikel weisen vorzugsweise eine spharische 
(kugelformige) Gestalt auf. 

In einer besonderen Ausgestaltung bestehen die 
Leuchtstoffpartikel im Wesentlichen, insbesondere zu 
mindestens 80 %, nur aus den Primarpartikeln. Dies bedeutet, 
dass' iiberwiegend keine weiteren, von den Primarpartikeln 
unterschiedlichen Partikel vorhanden sind. 

Die Primarpartikel tragen entsprechend ihrer Zusammensetzung 
zur Lumineszenzef fizienz des Leuchtstof fpul vers bei. Die 
Primarpartikel konnen dabei voneinander abweichende 
Zusammensetzungen aufweisen. 
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Insbesondere konnen jetzt die PrimSrpartikel im Wesentlichen 
eine einzige Phase bilden. Dies bedeutet, dass die 
Prim&rteilchen einheitlich eine besonders erwtinschte 
5 Zusammensetzung mit den gleichen (photo-) physikalischen 
Eigenschaften aufweisen. 

Beispielsweise k5nnten bei dem binSren System Aluminiumoxid- 
Yttriumoxid (AI2O3-Y2O3) , im Gegensatz zum Merkmal dieser 

10 Weiterbildung der Erfindung, neben der photophysikalisch 
aktiven Phase Yttrium-Aluminium-Granat weitere, nicht zur 
Lumineszenzef f izienz beitragende Phasen, die eigentlich 
unerwiinscht sind, vorhanden sein. Solche Phasen weisen 
beispielsweise die Zusammensetzungen YAIO3 oder AI2Y4O9 auf. 

15 Vorzugsweise weisen die PrimSrpartikel einen Granat auf. Der 
Granat weist insbesondere eine Zusammensetzung A 3 B 5 0i 2 auf, 
wobei A und B dreiwertige Metalle sind. Vorzugsweise ist der 
Granat ein Yttrium-Aluminium-Granat mit der Zusammensetzung 
Y 3 A1 5 0 12 . 

20 

Seine Leuchtstof f eigenschaf t erhalt der Granat dadurch, dass 
der Granat dotiert ist. Insbesondere weisen daher die 
Primarteilchen mindestens eine Dotierung mit einem 
Seltenerdmetall auf. Das Seltenerdmetall ist insbesondere aus 

25 der Gruppe Cer und/oder Gadolinium (Gd) und/oder Lanthan (La) 
und/oder Terbium (Tb) und/oder Praseodym (Pr) und/oder 
Europium (Eu) ausgewahlt. Pr und. Eu eignen sich insbesondere 
auch fiir die Kodotierung, beispielsweise: zusammen mit Ce. 
Weitere Dotierungen, beispielsweise eine 

30^ Ubergangsmetalldotierung mit Chrom (Cr ) , oder Mischungen von 
Dotierungen sind ebenfalls denkbar. 

In einer . weiteren besonderen. Ausgestaltung- weisen die 
Leuchtstof fpartikel Poren auf mit einer aus dem Bereich von 
35 einschliefilich 0,1* ]m bis einschliefilich 1,0 p ausgewahlten 
mittleren PorengrSBe. Insbesondere betrSgt die- mittlere 
PorengrSBe etwa 0,.5 pm. Dadurch. ergibt sich insbesondere eine 
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Leuchtstoffparti.celdi.ohte J Leuchtstoffpartikel, die aus 

Lt f ™/ inSCUitllid ' 4 ° % MS ^"-hlieeiich 70* 
einer theoretischen Diehte ausgewahlt ist. 

5 Nachfolgend wird e in bevorzugtes Herstellungsverzahren 
beschrreben. Zum H.rsteliungsverfahren "wird die Vorsture 
inabesondere aus der Gruppe Metailhydroxid u „d,oder 

xo i:; g : 3 et 2 t eispi eise - ^ M 

Insbesondere wird zu* Bereitstellen der Vorstufe eiu 

Fa " en d " ^ ^ner Hetaiisalziosung des 

Metallsalzes durchgef uhrt . 



15 



Vorzugswexse wird das Metallsalz aus der GrU ppe 
Meta haogenid oder Metallsulfat ausgewMhlt. nL 
Metallhalogenid 1st beispielsweise ein Metallchlorid. 
20 ^ ] 2UgSWeiS ; WSrden eine — Metallsalzlasung und zum 
Fallen em basxsches Fallungsreagenz verwendet. Zur Erzeugung 
der fexnen Primarteilchen wird insbesondere das basische 
Fallungsreagenz trcpfenweise zur sauren Metallsalzl5sung oder 
die saure Metallsalzl6sung trcpfenweise zum basischen 

25 m , r S r a9Sn2 9egeb6n - Insbesonde - wird als saure 
25 Metallsalzlasung eine schwefelsaure Metallsalzlasung 
verwendet. Als basisches Fallungsreagenz wird dabex 
inabeaondere eine Ammoniakl6sun g verwendet. Darunter ist eine 
L5sung zu verstehen, bei der direkt Ammoniak i m 
Losungsmittel, beispielsweise Wasser, gelost ist. Denkbar ist 

" I™*!' daSS 6ine V ° rStUfe des ^oniaks im Losungsmittel 
gelost wxrd unter Freisetzung von Ammoniak. Die Vorstufe ist 
beispielsweise Harnstoff. Unter Erhitzen des Harnstoffs wird 
Ammoniak freigesetzt. 



30 



35 



In einer weiteren Ausgestaltung wird zum Bereitstellen der 
Vorstufe nach dem Fallen der Vorstufe ein Reifen der Vorstufe 
durchgef uhrt. Wahrend des Reifens kommt es zu verstarktem 
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Kristallwachstum der Primarpartikel oder zur verst&rkten 
Aggregationsbildung der Primarpartikel zu den 

Leuchtstof f partikeln . 

5 Das Reifen erfolgt insbesondere.- bei einem ph-Wert von 
einschlieSlich 5,5 bis einschlieiilich 6,5. Das Reifen wird 
insbesondere bei einer Reifungstemperatur durchgef tihrt, die 
aus dem Bereich von einschlieiilich 20 °C bis einschlieiilich 
90°C ausgewahlt wird. 

LO 

Zum Erzeugen der Primarpartikel und/oder zum Bilden der 
Leuchtstoffpartikel wird insbesondere ein Kalzinieren 
durchgef iihrt . Wahrend des Kalzinierens kann es zur 
verst&rkten Aggregationsbildung zwischen den Prim&rpartikeln 
15 komrnen. Vorzugsweise wird das Kalzinieren bei einer 
Kalzinierungstemperatur durchgefiihrt, die aus dem Bereich von 
einschlieiilich -1200°C bis einschlieiilich 1700°C ausgewahlt 
wird. Insbesondere betragt die Kalzinierungstemperatur bis zu 
1500°C. 

20 

An das Kalzinieren konnen sich weitere Verarbeitungsschritte 
anschliefcen. Beispielsweise werden- die erhaltenen (Roh-) 
Leuchtstoffpartikel zus&tzlich: gemahlen. 

25 Kurze. Beschreibung der Zeichnungen 

Anhand eines- Ausfahrungsbei-spiels und der dazugehSrigen 
Figures wird die Erfindung inr Folgenden naher beschrieben. 
Die- Figuren sind schematisch und stellen keine 
30 mail stabsget reuen Abbildungen dar. 

Figur 1 zeigfc 'schematisch ein Leuchtstoffpartikel., das aus 
einer: Yielzahl von Primarpartikeln besteht; 

35- Figur 2a* b±s 2c zeigen- jewe-ils eine REM-Aufnahme eines 
Leuchtstof fpulyersv' 
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15 



8 

Figur 3 zeigt einen Leuchtstoff kSrper mit dem 

Leuchtstoffpulver (Fiaur , , 

, Wmir P . (FlgUr 3a) ' und konkret eine LED 

(F!gur 3b) mit derartiger Anordnung; 

ri9Ur LS^jz. — — "~ 

Baste Art zur Ausfiihrzng ^ Erfindansr 

Das Leuchtstoffpulver 1 besteht aus einer V1.1..M 
Leuchtstoffpartikeln 2 (F igure„ 1 und 2 7 
Leuehtstoffpartikel 2 verfoaen flb.r • 

Rudest i m wesentlichen sZisct S estaU U x'nT f" 
»eicht eiu beliebig orieutierter n.^^.^.^^ 
30 vos, MxlMlM ourctaesser ab, siehe Flgur , £ 

2c r r:, ^^^"ikeidurch^ser % d D e e r r 

20 Leuchtstoffpartikel betragt etwa 3 „„ „■ . 

Leuchtstoffpartikel 2 J„ ^' ° le ein "i"^ 

Oder such ^ t 2 ^ ^ «" . — ^e 3 at 

Oie Pri na rpartikel J£T "JST^^ * ' 

30 FaHe 9en r r ten p PartikeldUr ^ eSSer ^"Pielsweise to 

urctaessem als Squxvalentdurchmesser aittels optisch Oder 
elektronennukroskopisch (beispielsweise erfas ^r 



Partikelbilder und i. Faile der Leuchtstoffpartikel. bz„ bel 
35 eher grd„ere„ Durcheessern, als Aguivale'tdurch, sser aus 
Laserbeugungsmessungen verstanden. In 



„ — _.„„. , =i , Lanaen . ln t Naheru k 
davon ausgegaugen, dass die beiden . unterschiedlicZ 
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Verfahren zur Erfassung von Aquivaleritdurchmessern ahnliche 
bis identische Ergebnisse bei ein- und derselben Probe 
lief em , wenn die Pulverproben optimal fiir die Messung 
vorbereitet. sind. 

Die Primarpartikel 4 bestehen aua einera Yttrium-Aluminium- 
Granat mit der Zusammensetzung Y 3 Al 5 Oi 2 . Die Primarpartikel 4 
sind mit dem Seltenerdmetall Cer dotiert. Cer ist zu 0,5 mol 
% enthalten. Die Primarpartikel 4 bilden eine einzige Phase 
mit der genannten Zusammensetzung. 

Gemaft dem Verfahren zum Herstellen des Leuchtstof fpulvers 1 
(Figur 4, 40) wird zunSchst eine Vorstufe der Primarpartikel 
bereitgestellt (Figur 4, 41). Die Vorstufe besteht aus einem 
Pulvergemisch aus Aluminiumhydroxid (A1(0H) 3 ) und 
Yttriumhydroxid (Y(OH) 3 ). Dazu werden Aluminiumhydroxid und 
Yttriumoxid getrennt voneinander in konzentrierter 
Schwefelsaure gelost (Figur 5, 51 und 52) . Zur Beschleunigung 
des Losens wird die Temperatur erhoht. Die beiden erhaltenen, 
schwefelsauren Metallsalzlosungen werden filtriert. Es wird 
jeweils die Konzentration an Aluminium beziehungsweise 
Yttrium bestiramt. Im Weiteren werden die LGsungen 
entsprechend der benStigten stochiometrischen Messungen 
miteinander vermischt,. Danach wird ein Fallen der 
entsprechenden Hydroxide mit einer basischen Ammoniakl6sung 
durchgeftihrt (Figur 5, 53) . Die Ammonia klosung besteht aus in 
destilliertem Wasser geldsten Ammoniak (NH 3 > . Zum Fallen wird 
die Ammoniaklosung: tropf enweise: zur schwefelsauren Losung der 
Metallsalze zugegeben Der dabei erhaltene Niederschlag wird 
mit 10 °C kalteitl, destilliertem' Wasser; gewaschen. Da eine 
bestimmte Menge an Aluminium' durch- das, Wasser ausgewaschen 
wi»rd, ist bei der Mischung; der: schwefelsauren 
Metallsalzlosungen darauf zu achten, dass; Aluminium im 
ObersGhuss zugefahrt wird. Der Niederschlag wird filtriert 
und bei 150 °G fttr zehn* Stunden getrocknet. Des: Weiteren wird 
ein Kalzinieren* des. Niede*sehlags> in Gegenwart von 
Formiergas, das zu 95. vol# aus Sticks-toff (N 2 .) und. 5 vol% 
Wasserstoff (H 2 ) besteht,. durchgefahrt (Figur 5, 54). Das 
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Kalzinieren erfolgt bei 1200°C fur eine Dauer von etwa zwei 
Stunden. Beim Kalzinieren werden die Primarpartikel aus der 
Vorstufe gebildet (Figur 4, 42). Gleichzeitig werden die 
Leuchtstoffpartikel des Leuchtstof fpulvers durch 

Agglomerieren der Primarpartikel gebildet (Figur 4, 43). Es 
wird ein Leuchtstoffpulver mit einer hohen 
Lumineszenzeffizienz erhalten. 

Das Leuchtstoffpulver 1 wird in einem Leuchtstof fkorper 10 
eingesetzt (Figur 3a in schematischer Darstellung) . Der 
Leuchtstoffkorper 10 meint vor allem ein leuchtstof fhaltiges 
Gerat wie insbesondere eine Konversions-LED. Derartige LEDs 
sind auch unter dem Begriff LUKOLED bekannt. Mit Hilfe des 
Leuchtstoffpulvers 1 wird Anregungslicht 8, also Licht (oder 
auch kurzwellige Strahlung) , das primar von ' einem Chip 
emittiert wird, zum Teil oder vollstandig in Emissionslicht 
(Lumineszenz) 9. Oberftthrt. Diese Lumineszenz wird oft auch 
Se kundaremi s s ion genannt . 

Ein konkretes Beispiel eines Leuchtstoff korpers ist der 
Einsatz des Leuchtstoffpulvers in einer weifien, oder auch 
farbigen, LED zusammen mit einem InGaN-Chip. Der 
beispielhafte Aufbau einer derartigen Lichtquelle ist in 
Figur 3b explizit gezeigt. Die Lichtquelle ist ein 
Halbleiterbauelement (Chip 1) des Typs InGaN mit einer Peak- 
Emissionswellenlange von 460 nm (blau) mit einem ersten und 
zweiten elektrischen Anschluss 12,13, das in ein 
lichtundurchlassiges Grundgehause 18 im Bereich einer 
Ausnehmung 19 eingebettet ist. Einer der Anschliisse 13 ist 
uber einen Bonddraht 14 mit dem Chip 15 verbunden. Die 
Ausnehmung hat eine Wand 17, die als Reflektor fur die blaue 
Primarstrahlung des Chips 15 dient. Die Ausnehmung 19 ist mit 
einer Vergussmasse 25 geftillt, die. als Hauptbestandteile ein 
SilikongieJJharz (oder auch EpoxidgieJiharz ) (80 bis 90 Gew.- 
%) und Leuchtstoffpigmente 16 (weniger als 15 Gew.-%) 
enthalt. Weitere geringe Anteile entf alien u.a. auf 
Methylether und Aerosil. Die Leuchtstoffpigmente sind 
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gelbemittierender YAG:Ce gemSS der vorliegenden Erfindung 
oder eine Mischung aus zwei (oder auch mehr) Pigmenten, die 
griin und rot emittieren, Beispielsweise 1st ein geeigneter 
grttn emittierender Leuchtstoff ein Ce-dotierter Yttriumgranat, 
5 der neben Al auch Anteile an Ga und/oder Sc am Gitterplatz 
des Aluminiums enth&lt. Ein Beispiel fiir einen rot 
emittierenden Leuchtstoff ist ein Eu-haltiges Nitrid. In beiden 
Fallen mischt sich das Sekundarlicht des Leuchtstoffs mit dem 
Primarlicht des Chips zu .weifi. Eine farbige LED wird 
10 beispielsweise durch Verwendung eines YAG : Eu als Leuchtstoff fiir 
die Anregung durch einen UV-emittierenden Chip erzielt. 

Oberraschend hat sich gezeigt, dass durch besonders 
sorgfaltige Wahl der Partikelgrofte d 5 o des Leuchtstoffs besondere 
Vorteile bei Konversions-LEDs erzielt werden konnen. Eine 
hohe Effizienz lasst insbesondere im Bereich zwischen 0,2 und 
1,0 ]im mittlerer Partikelgrofie d 5 o beobachten. Dabei wird 
bewusst eine moglichst hohe Streuung in Kauf genommen, in 
Abkehr von bisherigen Vorstellungen, wahrend gleichzeitig das 
Verh&ltnis Absorption: Streuung erhoht wird. Ideal ist die 
Wahl von d 50 in der Nahe der maximalen Streuung, bezogen auf 
die primar einfallende Strahlung. In der Praxis haben sich 
auch noch Abweichungen von bis zu- 20 % gut bewahrt. 
Abweichungen bis zu 50 % liefern hSufi.g immer noch 
zuf riedenstellende Ergebnisse. Grundsatzlich lasst sich damit 
eine LED mit hoher Absorption des vor die primare. 
Strahlungsquelle angebrachten Leuchtstoffs erzielen. 

Figur 6a zeigt beispielhaft, dass; bei vielen* Leuchtstoffen die 
30 Streuung. zu* kleineren Partikerdurchmessern unter 1 pm; hin 
zunimmt . Sie kann sich typiseh bis- urn* einen Faktor 5- erhdhen. 
Dies erlaubt eine perfekte Homogenisierung. der insgesamt 
abgegebenen Strahlung, wa-s i vor allem bei MischMcht-LEDs von 
be sender er Bedeutung ist.. Damit ist gemeint, dass- die primare, 
35 Strahlung. der LED nicht vollstandigf konvertiert- wird, sondern 
seibst noch z-ur effektiv genutzten Strahlung. direkt beitrSgt. 
Ein konkretes: Beispiel ist ein primer blau emittierender 



15 



20 



25 
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Chip, der zusammen mit einem gelb exnittierenden Leuchtstoff 
verwendet wird. beide Strahlungsarten kommen dann aus 
unterschxedlichen Raumbereichen. Urn die sen Eindruck zu 
verwischen,.mussten bisher sogar extra streuende Fullpartikel 
5 dem Verguss beigefUgt werden, was zum einen aufwendig 1st 
zum anderen die Effizienz eher mindert. Insbesondere ist 
dxeser Aufbau von Bedeutung, wenn mehr als ein Leuchtstoff ur 
texlwexsen Konversion genutzt wird, also beispielsweise bei 
exnem System rait blauer Primarstrahlung, das teilweise von 
10 exnem grUnen und teilweise von einem roten Leuchtstoff 
konvertxert wird, xm Sinne einer auf dem RGB-Mischungsprinzip 
basxerten weiAen LED. Typische maxxmale Streuungen treten bei 
0,2 bxs 0,5 pm auf. dabei erhoht sich die Streuintensitat um 
exnen typischen Faktor 2 bis 5 gegentiber einem Wert von 1 5 
15 um. dessen Wert andert sioh zu hohen Durchmessern bin (2 bxs 
5 \xm) kaum mehr. 

Figur 6b zeigt beispielhaf t , dass die Absorption zu kleineren 
Partxkeldurchmessern D hin zunimmt und ein mehr oder minder 

20 ausgepragtes Maximum bei etwa 0,1 bis 0,3 um durchlSuft. Die 
Absorption ist hier teilweise mehr als 5 mal grSAer als bei 
etwa 2 pm und mindestens doppelt so groli wie bei 1pm. Wahlt 
.an die Parti kelgra.e in diesem Bereioh, steigt das 
Verhaltnxs Absorption: Streuung 2U kleineren 

25 Partikeldurchmessern hin von 2pm bis hinab zu 0,2 urn 
kontinuierlich an. Das bedeutet eine Reduzierung der 
Streuverlust und eine erhohte Effizienz. Zwar nimmt man u.U 
dabex die erhbhte Streuung in Kauf, es ergibt sich damit aber 

30 ^ n \ h ° Cheffiziente LED homogenem Abstrahlungsverhalten. 

Dxe hohere Streuung fuhrt zu einer besseren und homogeneren 
Indikatrix von blau/gelb. 
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Ansprtiche: 

1. Leuchtstoffpulver (1) , das Leuchtstof fpartikel (2) mit 
einer .aus dem Bereich von einschliefilich 0,1 pm, 

5 insbesondere 0,5 pm, bis einschliefilich 5,0 pm 

ausgewMhlten mittleren Leuchtstof f partikelgr6fie ( 3 ) 
aufweist, 

dadurch gekennzeichnet, dass 

die Leuchtstof fpartikel (2) Primarpartikel (4) mit einer 
10 aus dem Bereich von einschliefilich 0,1 pm bis 

einschliefilich 1,0 pm ausgewahlten mittleren 
Primarpartikelgrofie ( 5 ) auf weisen . 

2. Leuchtstoffpulver nach Anspruch 1, bei dem die 
15 Leuchtstof fpartikel eine spharische oder im wesentlichen 

sphSrische Gestalt aufweisen. 

3. Leuchtstoffpulver nach Anspruch 1 oder 2, bei dem die 
Leuchtstof fpartikel (2) im Wesentlichen nur aus den 

20 Primarpartikeln (4) bestehen. 

4. Leuchtstoffpulver nach einem der Ansprtiche 1 bis 3, bei 
dem die Primarpartikel (4) im wesentlichen eine ei'nzige 
Phase ; bilden. 

25 

5. Leuchtstoffpulver nach einem der Ansprtiche 1 bis 4, bei 
dem die Primarpartikel (4) einen Granat aufwelsen. 

6. Leuchtstoffpulver nach Anspruch 5, bei dem der Granat 
30- eine Zusammensetzung A3B5O12 aufweist; wobei A* und, B 

dreiwertige Metalle sind r insbesondere^ ist K mindestens 
eines- der Element e. Y, Gd, La,. Tb, und B mihdestens- eines? 
der Elemente Al, 6a, In. 



35 



Leuchtstoffpulver nach Anspruch: 6> bei dem die 
Zusammensetzung* Y 3 Al 5 O t2 ist. 
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8. Leuchtstoffpulver nach einem der Anspruche 1 bis 7 bei 
dem die Primarpartikel (4) mindestens eine Dotierung mit 
einem Seltenerdmetall aufweisen. 

9. Leuchtstoffpulver nach Anspruch 8, bei dem das 
Seltenerdmetall aus der Gruppe Cer und/oder Gd und/oder 
La und/oder Tb und/oder Pr und/oder Eu ausgewahlt ist. 

10. Leuchtstoffpulver nach einem der Anspruche 1 bis 9, bei 

dem die Leuchtstof fpartikel (2) Poren (6) aufweisen nit 

emer aus dem Bereich von einschlieBlich 0,1 urn bis 

emschlieBlich 1,0 urn ausgewahlten mittleren PorengroBe 
( 7 ) . 



15 11. 



Leuchtstoffpulver nach Anspruch 10, bei dem die mittlere 
PorengrSSe (7) etwa 0,5 urn betragt. 

12. Leuchtstoffpulver nach einem der Anspruche 1 bis 11, bei 
dem die Leuchtstof fpartikel (2) eine aus dem Bereich von 
20 emschlieBlich 40% bis einschlieBlich 70% einer 

theoretischen Dichte ausgewahlte 



Leuchtstof fpartikeldichte aufweisen. 



13. 



Verfahren zum Herstellen eines Leuchtstof fpulvers nach 
einem der Anspruche 1 bis 12 mit den folgenden 
Schritten: 

a) Bereitstellen zumindest einer Vorstufe der 
Primarpartikel, 

b) Erzeugen der Primarpartikel aus der Vorstufe der 
30 Primarpartikel und 

O Bilden der Leuchtstoffpartikel des Leuchtstof fpulvers 
aus den Primarpartikeln. 



14. Verfahren nach Anspruch 13, wobei die Vorstufe aus der 
Gruppe Metallhydroxid und/oder Metalloxid ausgewahlt 
wird. 
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15. Verfahren nach Anspruch 13 oder 14, wobei zum 
Bereitstellen der Vorstufe ein chemisches Fallen der 
Vorstufe aus einer MetallsalzlGsung eines Metallsalzes 
durchgefiihrt wird. 

5 

16. Verfahren nach Anspruch 15, wobei das Metallsalz. aus der 
Gruppe Metallhalogenid und/oder Metallsulfat ausgewahlt 
wird. 

10 17. Verfahren nach Anspruch 15 oder 16, wobei eine saure 
Metallsalzlosung und zum Fallen ein basisches 
Fallungsreagenz verwendet werden. 

18. Verfahren nach Anspruch 17, wobei das basische 
15 Fallungsreagenz tropfenweise zur sauren Metallsalzlosung 

oder die saure Metallsalzlosung tropfenweise zum 
basischen Fallungsreagenz gegeben wird. 

19. Verfahren nach Anspruch 17 oder 18, wobei als saure 
20 Metallsalzlosung eine schwefelsaure Metallsalzlosung 

verwendet wird. 

20. Verfahren nach einem der Anspriiche 17 bis 19, wobei als 
basisches Fallungsreagenz eine AmmonlaklSsung, verwendet 

25 wird. 

21. Verfahren nach; einem der Anspriiche^ 15 bis 20, wobei zum 
Bereitstellen der Vorstufe nach' dem Fallen der Vorstufe 
ein Reif en- der Vorstufe 4 durchgef iihrt" wird. 

30 

22. Verfahren nach Anspruch 21, wobei das; Reif en bei einem 
pH-Wert von einsehliefilich 5, 5: bis e ins chl i efi 1 i ch 6., 5 
durchgefiihrt wird. 



35* 



Verfahren nach Anspruch 21 oder 22>< wobei das Reifen bei 
einer Reifungstemperatur durchgef tthrt wird,, die aus dem 
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Bereich von einschliefilich 20°C bis einschliefilich 90°C 
ausgewahlt wird. 

Verfahren nach einem der Ansprache 13 bis 23, wobei zum 
Erzeugen der Priiaarpartikel und/oder zum Bilden der 
Leuchtstoffpartikel ein Kalzinieren durchgeftihrt wird. 

Verfahren nach Anspruch 24, wobei das Kalzinieren bei 
einer Kalzinierungstemperatur durchgeftihrt wird, die aus 
dem Bereich von einschliefilich 1200 °C bis einschliefilich 
1700 °C ausgewahlt wird. 

LeuchtstoffkSrper (10) mit einem Leuchtstof fpulver (1) 
nach einem der Ansprache 1 bis 12 zum Umwandeln eines 
Anregungslichts (8) in ein Emissionslicht (9) . 

27. Leuchtstof fkSrper nach Anspruch 26, dadurch 
gekennzeichnet, dass der Leuchtstof fkdrper eine 
Konversions-LED ist. 



26. 



28. Konversions-LED, mit einem Chip, der primare Strahlung 
einer ersten Wellenlange, insbesondere mit einer 
Peakemissionswellenlange von 430 bis 490 nm, emittiert, 
und mindestens einem Leuchtstoff, der zumindest einen Teil 
der primaren Strahlung absorbiert und bei einer anderen 
Wellenlange als Sekundarstrahlung emittiert, dadurch 
gekennzeichnet, dass die mittlere Partikelgrofie d 50 des 
Leuchtstoffs im Bereich 0,2 bis 1,0pm liegt. 

29. Konversions-LED nach Anspruch ^ 28, dadurch 
gekennzeichnet, dass die mittlere Parti kelgrSJie d 50 im 
Bereich des grofiten Maximums der Absorption der primaren 
Strahlung liegt, und hochstens urn 50 %, bevorzugt 
hochstens 20 %, von diesem abweicht. 

30. Konversions-LED nach Anspruch 28, dadurch 
gekennzeichnet, dass der Chip blaue Strahlung emittiert, 
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die von mindestens einera* Leuchtstoff teilweise absorbiert 
wird, der diese Strahlung in langerwellige Strahlung 
umwandelt, insbesondere so dass die LED weiB emittiert. 
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FIG 4 



Bereitstellen einer Vorstufe der Primarpartikel 



Erzeugen der Primarpartikel aus der Vorstufe 

i 



Bilden der Leuchtstoffpartikel aus den Primarpartikein 
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